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= (54) Title: METHOD FOR CONTROLLING RETENTION OF AN ORGANIC COMPOUND OR OF A PLURALITY OF OR- 
GANIC COMPOUNDS INSIDE A LIQUID OR SOLID PHASE AND APPLICATIONS OF SAID METHOD. IN PARTICULAR 
^= IN THE AGRI-FOOD DOMAIN 



^ (54) Titre : PROCEDE DE CONTROLE DE LA RETENTION DUN COMPOSE ORGAl^QUE AU SEDST D'UNE PHASE LI- 
^ QUIDE OU SOLIDE ET APPLICATIONS DU PROCEDE EN AGRO- ALIMENTAIRE 

9\ (57) Abstract: The invention concerns a method for controlling retention of an organic compound (i) or of a plurality of organic 
compounds (i) inside a liquid or solid phase, characterized in that it comprises a step which consists in modifying the oxidation- * 
reduction potential of said solid or liquid phase by contacting said solid or liquid phase with an oxidizing agent, a reducing agent 

CD or a neutral agent, the oxidation-reduction potential of said solid or liquid phase determining the degree of retention of the organic 
compound (i) or of each of the oiganic compounds (i) inside said solid or liquid phase. 

(57) Abrege : Linvention conceme un proc6d6 de contrdle de la retention d'un compost organique (i) ou d'une plurality de composes 
^^"^ oiganiques (i) au sein d'une phase liquide ou solide, caract^ris6 en ce qu'il comprend une 6tape dans laquelle on modifie le potentiel 
Q d*oxydo-r6duction de ladite phase solide ou liquide par mise en contact de ladite phase solide ou liquide avec un agent oxydant, un 

agent r6ducteur ou un agent neutre, la valeur du potentiel d'oxydo-r£duction de ladite phase solide ou Hquide determinant le degr6 
1^ de retention du compost organique (i) ou de chacun des composes organiques (i) au sein de ladite phase solide ou liquide. 
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Proc6d6 de contrdle de la retention d'un composi 
organique au sein d'une phase llqulde ou sollde at applications 
du procddd en agro-«limentaire 

5 

La pr^sente invention se rapporte d un procddd de contrdle de la 
retention d'un compost organique ou d'un melange de composes 
organiques d'int6r§t au sein d'une phase liquide ou solide ainsi qu'd ses 
diverses applications, notamment dans le domaine agro-alimentaire, et 

10 plus sp^cifiquement pour le oontr6le des propri^tds aromatlques ou 
organoleptlques de compositions, en parSculler liquldes, destinies d 
rallmentatlon de Fhomme ou de ranlmal. 

La possibility de contrOler la rdtention d'un compost organique ou 
d'un melange de composes organiques d'intdr§t au sein d'une phase 

IS liquide ou solide revfit un grand int6r§t dans diffdrents domaines de 
rindustrie. 

Dans le domaine agro-alimentaire, de nombreux tests ont montrd 
que la perception de Tarame varie de fa^on considerable en fbnction de 
la composition et des caractSristiques physico-chimiques du milieu. C'est 

20 le cas notamment pour les produits alldgds en matidre grasse ou d base 
d'Sdulcorant, lesquels prSsentent, aprds quelques semaines ou quelques 
mois de stockage, des profils aromatlques tr&s diff^rents du prcfil 
aromatique du produit fini avant son conditionnement. Apr^ quelques 
semaines de stockage dans des conditions nomialement adapt6es, ces 

25 produits alleges peuvent mSme presenter des odeurs indSsirables. Pour 
malntenir la quality aromatique de ces produits, les industriels modifient, 
de manidre empirique, la composition qualitative et quantitative en 
arOmes. 

On connaTt diverses techniques de conservation et de stabilisation 
30 de la saveur des aliments et des boissons. La demande de brevet 
frangais pubiiSe sous le n° FR 2 032 637 d6crit une telle technique. 
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8p6cifiquemGnt appliqute k la oonservatton des vins. Selon cette 
technique, on stabilise la saveur de raliment d tralter en mettant cet 
aliment en contact avec un « stabiiisateur du potentiel Redox qui peut 
§tre de Toxygdne, de rhydrogdne, un mdtai ou encore des rSsines 
5 ^changeuses d'ions. En tant que <c stabiiisateur du potentiel Redox » les 
exempies du brevet divulguent exduslvement rufiilsation de mdtaux, de 
supports dchangeurs d'ions ou de cliarbons actives. 

Ce document enseigne qu'ii existe une corrdiation entre le 
potentiel redox de certains produits alimentaires et le ddveloppement de 
10 reactions diimlques inddsirabies dans iedit produit alimentaire. 

Toutefbis, dans le brevet FR 2 032 637 il n'est ni 6tabii, ni 
sugg6r6, 1'existence possible d'une correlation entre la volatility et/ou la 
retention de(s) rarOme(s) contenus dans les produits alimentaires et le 
potentiel redox du produit. 

15 II existe done un besoin dans rindustrie agro-alimentaire de 

maintenir sensiblement constantes les propriSt^s organoleptlques ou 
aromatiques des compositions alimentaires pendant leur stockage 
prdcSdant leur consommation. En particulier, le maintien au cours du 
temps des propridtds organoleptiques ou aromatiques des compositions 

20 alimentaires est conditionnS, au molns en partie, par la retention des 
arOmes au sein de ladite composition. 

Dans d'autres domaines techniques, il serait avantageux de 
pouvoir contr6ler la retention d'un compost organique au sein d'une 
phase liquide ou solide. C'est le cas notamment des proc6d6s de 

25 separation de moldcules, en particulier des proc6d§s d'extraction de 
molecules d partir d'un produit de depart, dans lesquels on cherche d 
transferer seiectivement la ou les molecules d extrafre, du produit de 
depart constituant une premiere phase, vers un solvent d'extraction 
constituent une seconde phase. 

30 Les besoins d-dessus sent desonmais combies selon i'invention. 

On a montrd selon Tinvention que le degre de retention d'un 
compose organique (I) donne au sein d'une phase liquide ou solide 
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pouvait §tre contr5l6 en modifiant le potential d'oxydor^duction de ladite 
phase liquide ou sollde oontanant le composd organique Q) dMnt^rdt 

n a ainsi 6i6 montrd salon Pinventlon que la valeur du potentiel 
d'oxydordduction d'une composition contenant un compost organique (!) 
5 d'lnt6r§t penmet, selon la valeur du potentiel d'oxydor§duction retenue, 
de provoquer la liberation du compost organique (i) d partir de la phase 
liquide ou sollde et ainsi rSduire la teneur dudit compost organique dans 
ladite oomposition, ou au oontralre de provoquer la rdtention dudK 
composd organique au sein de ladite composition. 

10 Encore plus sp§cifiquement, il est montrd qu'un compost 

organique d'int^rdt du type ardme, contenu Initialement dans une phase 
liquide dont Tinterface est en contact avec une phase gazeuse, peut 3tre 
transfer^ en partie de la phase liquide vers la phase gazeuse, ou au 
contraire retenu au sein de la phase liquide, selon la modification 

IS apportte & la valeur du potentiel Redox de ladite phase liquide. 

Ainsi, 11 est montr6 selon I'invention que la valeur du potentiel 
d'oxydor^duction d'une phase liquide ou sollde donnSe contenant un 
compost organique (i)i determine le degrS de retention dudit compost 
organique (i) dans cette phase liquide ou solide. 

20 Lorsque la phase liquide ou solide contient une plurality de 

composes organiques 0)« 'a valeur du potentiel d'oxydorSducUon de 
ladite phase determine le degrd de retention respectivement de chacun 
des composes organiques (i) dans cette phase 

Notamment, lorsque la phase liquide ou solide consiste en une 

25 composition alimentaire humaine ou animale comprenant une plurality ou 
un melange de composes organiques Q), plus sp^flquement des 
composes organiques de type arOme, la valeur du potentiel 
d'oxydordduction appliqu6 A cette premidre phase provoque la retention 
de la plurality des composes organiques dans cette premiere phase, ou 

30 au contraire la liberation de la plurality des composes organiques (i) d 
partir de cette phase liquide ou solide, et leur transfert de ladite phase 
vers une seconde phase d'un type distinct de la premiere phase. 

Dans d'autres cas, dans lesquels la premldre phase est constitute 
d'un melange complexe comprenant une plurality de composes 

35 oiiganiques (i), la fixation du potentiel redox du melange complexe d une 
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vateur pr§d6tenmin6e provoque (1) la retention de certains composes 
organiques (i) dans ladtta premidre phase et (2) la liberation de certains 
autres composes organiques (i) d partir de ladtte pliase liquide ou solide. 
et leur transfert de cette premiere phase liquide ou solide vers une 

5 seconde phase d*un type distinct de la premidre phase. 

Lorsque la premiere phase liquide ou solide comprend un 
melange complexe d'une plurality de composes organiques, Teffet de 
r^ntion ou de liberation de plusieurs composes organiques 0) d'intdrit 
inclus dans le melange de composes organiques peut dtre obtenu en 

10 appliquant d cette phase liquide ou solide une valeur de potentiel Redox 
predetermlnee, la retention ou la liberation des autres composes 
organiques egalement contenus dans ladite phase liquide ou solide etant 
sans importance. 

Par exemple, lorsque le procede de {'invention est applique ii une 

15 phase consistent en un produit liquide alimentaire contenant un melange 
complexe de composes organiques de type ardme, les qualites 
organoleptiques recherchees pour ledit produit liquide alimentaire 
peuvent etre atteintes en fixant le potentiel Redox dudit produit liquide 
une valeur predeterminee pour laquelle seuls certains des composes 

20 organiques aromatiques, c'est<^-<lire les composes organiques d'interdt, 
sent respectivement retenus ou liberes de la premidre phase, etant 
entendu que ces composes organiques aromatiques (i) d'inter§t 
seiectivement retenus ou liberes de la phase liquide sent ceux qui 
conferent au produit liquids alimentaire les caracteristiques ou proprietes 

25 organoleptiques qui sont recherchees. 

Selon rinvention, la pluralite des composes organiques 0) inclus 
dans une premiere phase qui comprend un melange complexe de 
composes organiques, y compris ladite pluralite de composes 
organiques (i), et qui conferent e ladite phase les proprietes recherchees 

30 , en particulier les proprietes organoleptiques recherchees lorsque les 
composes organiques (i) sont de type ardme, sont done designes, aux 
fins de la presente description, composes organiques (i) « d'inter§t 

Par « compose organique (i) d'interet^, on entend, selon 
I'invention, un compose organique de faible poids moieculaire, c'est-d- 

35 dire ayant un poids moieculaire inferieur e 500. Dans la plupart des cas. 
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un compost organique (i) d'int6r§t possdde un poids moldculaire 
infdrieur d 400 et prdfSrentiellement infdrieur d 300. Du fait de son faible 
poids molteulaire, un composd organique CO d'inf§r§t salon llnventlon 
est dit it volata'l », c'est-^-dire qu'il possdde la capacity k 3tre transfSrd 

5 d'une premidre phase vers une seconde phase, ^ la temperature 
ambiante comprise entre 20°C et 25''C. De preference, un compose 
organique (i) d'interit selon Tinvention appartient d la famille des 
composes de type ardme, qui conf&rent des caracteristiques ou 
proprietes de flavour, saveur ou parfum au produit. En particuiier, un 

10 compose organique (i) d'interet appartient d la famille des composes 
aromatiques utilises dans Tindustrie agro-alimentaire, ou encore dans 
I'industrie des parfums. 

Selon un premier aspect, ii est avantageux d'appliquer k ladite 
phase liquids ou solide une valeur de potentiel Redox telle que le 

15 compose organique (i) ou la pluralite ou le melange de composes 
organiques (i) d'interet soient retenus dans ladite phase. Un tel objectif 
est recherche particulierement lorsque ladite phase consiste en une 
composition alimentaire liquide hydrophiie, liquide hydrophobe ou solide 
et que Ton cherche d maintenir constantes, au cours du temps de 

20 stockage ou de conservation, les qualites organdeptiques de flavour, de 
saveur ou de parfum initiales de ladite composition alimentaire. 

Selon un second aspect, il est avantageux d'appliquer h ladite 
phase liquide ou solide une valeur de potentiel Redox telle que le 
compose organique (i) ou la pluralite ou le melange de composes 

25 organiques Q) d'interdt soient liberes de cette premiere phase liquide ou 
solide et transferes dans une seconde phase d'un type distinct de cette 
premiere phase. Un tel objectif est recherche par exemple lorsque ladite 
premiere phase liquide ou solide consiste en une composilion alimentaire 
preparee extemporanement ou qui doit dtre consommee rapidement 

30 apres sa fabrication, et que Ton desire provoquer la liberation dans 
Tatmosphere des arOmes susoepUbles d'accrollre I'appetence pour le 
consommateur. Get aspect de Tinvention est avantageux egalement 
lorsque le premiere phase consiste en milieu liquide e parbY duquel on 
cherche d extraire des composes organiques 0) polluants. 
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Selon un troisidme aspect, il est avantageux d'appliquer d la 
premidre phase liquide ou solide une valeur de potentiel Redox telle que 
oertains compost organiques 0) sont Iib6r6s de la premiere phase tandis 
que d'autres oomposds organiques (i) dgalement contenus inltialement 

5 dans ladite premiere phase y sont retenus. 

Uinvention a pour objet de contrdle de la retention d'un compost 
organique (i) ou d'une plurality de composes organiques 0) au sein d'une 
phase liquide ou solide, carad6ris6 en ce qu'il oomprend une 6tape dans 
laquelle on modifie le potentiel d'oxydo-rdduction de ladite phase solide 

10 ou liquide par mise en contact de ladite phase solide ou liquide avec un 
agent oxydant, un agent r6ducteur ou un agent neutre, la valeur du 
potentiel d'oxydo-r^duction de ladite phase solide ou liquide d^tenminant 
le degre de retention du compost organique (i) ou de chacun des 
composes organiques (i) au sein de ladite phase solide ou liquide. 

15 Le degrd de retention du compost organique (i) ou de la plurality 

de composes organiques (i) peut §tre d6termin6 par la mesure du 
coefficient de partage massique (Ki) du conripos6 organique (i) ou de 
chacun des composes organiques (i) entre la phase liquide ou solide, 
aussi dSsign^e premiere phase liquide ou solide, et une seconde phase 

20 qui peut 3tre liquide ou gazeuse. 

Pour la mise en ceuvre des proc6d6s de Tinvention, la 
dStermination pr^alable du coefficient de partage massique Ki d'un 
compos6 organique (i) d'int6r§t, entre une premifere et une seconde 
phase, et pour une sdrie de valours du potentiel Redox de la premidre 

25 phase, permet d Thomme du metier de d6temnlner d I'avance le potentiel 
Redox d appliquer d ladite premidre phase pour atteindre le degrd de 
retention souhait6 dudit composd organique (\) dlntSrSt dans cette 
premiere phase. Les proc§d§s selon Tinvention rendent possible un 
contrdle rationnel du degr^ de retention d'un ou d'une plurality de 

30 composes organiques (i) d'int6r§t- dans ladite premiere phase. Lorsque 
cette premiere phase consiste en un produit alimentaire, les procddds de 
I'invention pennettent done un contrdle rationnel, bas6 sur des mesures 
objectives, des quality organoleptlques de ce produit alimentaire. 

L'invention a aussi pour objet un proc^dd de contrdle de la valeur 

35 du coefficient de partage massique Ki d'un compost organique Q) ou 
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d'une plurality de composes organiques (i) entre une premiere phase 
d'un premier type donnd et une seconde phase d'un second type donnd, 
la premidre et la seconde phase ayant au moins une surEace commune 
de contact, le type de la premiere phase 6tant choisi parmi une phase 

5 liquide et une phase solide et le type de la seconde phase 6tant choisi 
parmi une phase liquide et une phase gazeuse, ledit proc6d6 6tant 
caract6ris6 en ce qu'll comprend une 6tape dans laquelle on modifie le 
potentiel d'oxydo-r§ducUon d'au moins la premidre phase par mise en 
contact de ladite premidre phase avec un agent oxydant, un agent 

10 rdducteur ou un agent neutre, la valeur du potentiel d'oxydo-r^duction de 
la premiere phase determinant la valeur du coefficient de partage 
massique Ki du compost organique (i) ou de chacun des composes 
oiganiques (i). 

Selon un aspect partlculier de mfse en ceuvre du proc6d6 ci- 

IS dessus, rinventlon a aussi pour objet un procedd de contraie des 
propri6t6s ou caract^ristiques organoleptiques, de saveur, de flaveur ou 
de parfum, d'un produit consistant en une premiere phase liquide ou 
solide, ledit proc^dS 6tant caractSrise en ce qu'il comprend une dtape 
dans laquelle on modifie le potentiel d'oxydo-rdduction d'au moins ledit 

20 produit constituent ladite premidre phase liquide ou solide avec un agent 
oxydant, un agent rdducteur ou un agent neutre jusqu'd atteindre une 
valeur pr§d6termin6e du potentiel d'oxydo-rdduction dudit produit 
constituent ladite premidre phase. 

Selon un premier mode de realisation avantageux du precede, 

25 I'agent oxydant, Tagent reducteur ou Tagent neutre est respectivement 
un gaz oxydant, un gaz reducteur ou un gaz neutre. 

Selon un second mode de realisation avantageux du precede, 
I'agent oxydant ou I'agent reducteur est un compose organique 
ou mineral respectivement oxydant ou reducteur. 

30 Le compose organique ou mineral se presente sous forme solide 

ou liquide, selon les cas. Notamment, le compose organique ou mineral, 
initialement solide, peut §tre dissous ou mis en suspension dans une 
selection, notamment aqueuse ou huileuse avant son utilisation en tant 
qu*agent oxydant ou reducteur. 
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De pr6f6rence, le produit constituant ladite premiere phase 
oonsiste en un produit agro-alimentaire, qui se pr§sente 
avantageusement sous une forme iiquide. 

De pr6f§rence, pour un produit Iiquide, et lorsqu'on utilise un gaz 
5 comme agent oxydant, r^ducteur ou neutre, on modifie le potential 
d'oxydo-rdduction de ladite premiere phase par bullage du produit Iiquide 
constituant ladite premiere phase avec le gaz oxydant, le gaz rSducteur 
ou le gaz neutre. 

La seconde phase est de prdfdrenoe une phase gazeuse, par 
10 exemple une phase gazeuse constitute du ciel gazeux en contact avec 
la suriiace de la premidre phase Iiquide ou soiide. 

La modification du potentiel d'oxydo-rtduction de la premidre 
phase dttemiine la valeur du coefficient de partage massique Ki de 
chacun des composts organiques (i) dlnttrSt inclus dans oelle-d et ainsi 
15 leur rdtention dans la premiere phase ou au contraire leur transfert, au 
moins partiel, de la premiere phase vers une seconde phase, en 
particulier de la premiere phase Iiquide vers une seconde phase 
gazeuse. 

Le coefficient de partage massique Ki d'un compost organique (i) 
20 est dtfini par la formula suivante : 

Ki=Yi/Xi 

dans laquelle : 

Xi reprtsente la fraction massique du compost organique (i) dans 
la premitre phase ; et 
25 Yi reprtsente la fraction massique du compost organique (i) dans 

la seconde phase. 

Ljos exemples d-aprts illustrent plusieurs modes de rtalisation du 
proctdt ci-dessus avec des composts organiques du type ardme, la 
premitre phase ttant une phase iiquide et la seconde phase ttant une 
30 phase gazeuse. 

Selon la valeur du potentiel Redox appllqute d la phase Iiquide, 
on observe respectivement une rttention de rardme dans la phase 
Iiquide, ou au contraire une lik)tration de Tardme de la phase Iiquide vers 
la phase gazeuse. 
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II est par exemple observd que, pour un compose organique (i) du 
type arfime, la 2-^onanone, une modification du potentiel Redox de la 
phase liquide vers un potentiel Redox de valeur infdrieure d ia valeur 
initiale, en particuiier vers un potentiel Redox de valeur negative, 

5 provoque une retention de oe compos6 dans la phase liquide, alors 
qu'une modification du potentiel Redox de la phase liquide vers un 
potentiel Redox de valeur sup6rieure d la valeur initiale, en particuiier 
vers un potentiel Redox de valeur positive, provoque une liberation du 
compost 2-nonanone. 

10 On rappelle que le potentiel Redox d'un milieu correspond d la 

disponibilitd moyenne des Electrons de ce milieu. Le potentiel Redox 
d'une composition, en particuiier une composition sous la fonne d'une 
phase liquide, peut §tre mesurSe par toute technique connue de I'homme 
du metier. L'homme du metier pourra notamment utJIiser un appareil de 

15 mesure Redox en utilisant une sonde oommercialisde par la soci^td 
MetUer retire gi un disposilif de mesure pH m6tre ou voltm^tre. 

La valeur du coefficient de partage massique Ki peut etre mesur^e 
par toute technique connue de I'homme du metier. 

Notamment, la valeur du coefficient de partage massique Ki du 

20 composd organique 0) peut §tre mesur^e d I'^tat statique comma cela 
est dterit par BAKKER et al. (1998, Journal of Agricultural and Food 
Chemistry, vol. 46 : 2714-2720 ou encore par CONNER et al. (1998, 
Joumal of the Science of Food and Agriculture, vol.77 : 121-126). 

On prepare des fiacons Stanches contenant la phase liquide 

25 comprenant le compost organique (i), le volume sup6rieur des fiacons 
dtanches 6tant occupd par une phase gazeuse qui est en contact avec la 
phase liquide. Puis, le point d'Squilibre des ^changes entre la phase 
liquide et la phase gazeuse est obtenu par incubation des fiacons 
Stanches dans des conditions de temperature et de pression 

30 dStenminSes, par exemple d 1,75 bar, A la temperature de 30^*0, pendant 
une durde de 1 h 30. 

La quantity en poids du oomposant organique (i) prdsent 
respecUvement dans la phase gazeuse et dans la phase liquide est 
ensuite mesurSe, par exemple par chromatographie en phase gazeuse, 

35 ce qui permet de calculer respedivement la fraction massique (Xi) du 
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compose organique 0) dans la phase liquide et la firacHon massique (Yi) 
du compost organique (i) dans la phase vapeur. les valeurs obtenues 
pour Xi et Yi pennettant afors le calcul du ooefiicient de partage 
masdque (M) du compost organique 0) entre les deux phases. 
5 Les mesures du coefficient de partage massique Ki du composd 

organique 0) peuvent Sgalement 3tre effiectuSes en mode statique pour 
d'autres types de phases, notamment par extraction pour des phases 
solide/gaz, et llquide/liquide, oomme cela est ddcait dans les exemples. 
Selon le prooddd cl<lessus, les types de la premiere et de la 
10 seconde phase sent choisis respectivement parmi : 

- une premi&re phase liquide hydrophile et une seconde phase 
gazeuse ; 

- une premiere phase liquide hydrophobe et une seconde phase 
gazeuse ; 

IS - une premidre phase liquide hydrophile et une seconde phase liquide 
hydrophobe ; 

- une premiere phase liquide hydrophobe et une seconde phase 
liquide hydrophile ; 

- une premiere phase solide et une seconde phase gazeuse ; 

20 De manidre tout d fait pr6fSr6e, le proc6d6 selon Tinvention est 

appliqu6 au contrdle de la valeur du coefRcient de partage massique Ki 
d'un composd organique (\) ou de chacun des composes d'un melange 
de composes organiques (i) entre une premiere phase liquide, 
hydrophile ou hydrophobe, et une seconde phase gazeuse. 
25 On entend par phase liquide « hydrophile » selon invention 

essentiellement une phase liquide aqueuse dans laquelle est dissous un 
compost oiganique (i) ou une plunalitd de composes organiques (i). Des 
exemples iliustratHs d'une phase liquide hydrophile selon Tinvention 
incluent de Teau contenant un ou plusieurs composes organiques (i) 
30 aromatiques, des jus de fruits, des sodas, et des produits laitiers. 

Par phase liquide « hydrophobe », on entend selon Tinvention 
essentiellement un liquide contenant une forte proportion d'acfdes gras, 
6ventuellement est^rifids sous forme de lipides. Des exemples illustratifs 
d'une phase liquide hydrophobe incluent notamment des huiles 
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v^g^tales ou animales, le beurre, la margarine ou la crdme du lait de 

mammifgre, en parOculier de vache, de brebis, d'finesse ou de chdvre. 
Un oomposd organique (0 donnd est distribud respecUvement 

entre une premiere phase liquide hydrophile et une seconde phase 
5 liquide hydrophobe dans le cas d'^mulsion eau-dans-huile. Des 

exemples illustratlfs d'une Emulsion eau-dans^huile incluent notamnnent 

les vinaigrettes et les sauces alimentaires. 

Le composd organique (!) est distribu6 respectlvement entre une 

premiere phase liquide hydrophobe et une seconde phase liquide 
10 hydrophile dans le cas d'dmulsions huile-dans-reau. Des exemples 

illustratlfis d'une Emulsion huile-dans-t'eau incluent notamment des 

Emulsions d destination allmentaire comma la mayonnaise ou la sauce 

vinaigrette. 

Pour {'ensemble des produits d traiter, rutilisation d'un compost 

IS organique ou mineral ou bien d'un gaz, comma agent respecUvement 
oxydant, rdducteur ou neutre, permet d'aboutir au contrOle de la retention 
du compost organique (i) \ns6. 

Toutefois, il existe un avantage technique suppl^mentaire procure 
par rutilisation d'un gaz oxydant, r^ducteur, ou neutre pour la mise en 

20 oeuvre du prooddd selon I'invention. Cet avantage suppldmentaire reside 
dans la capacity des molecules de gaz d'entrer facilement en contact 
avec la totality de la premiere phase, que cette premidre phase soit une 
phase liquide ou une phase solide. 

Dans le cas d'une phase liquide, le gaz, qui peut etre mis en 

25 contact avec la phase liquide par bullage, peut ainsi §tre mis en contact 
et r§parti de manidre homogdne dans la totality de la phase liquide. Une 
partie du gaz traversant la phase liquide est retenue dans la phase 
liquide par dissolution et provoque ainsi une modification du potentiel 
redox de la phase liquide. 

30 Du lait d'une bonne repartition du gaz dans la phase liquide et du 

fait de la dissolution d'une partie du gaz dans ladite phase liquide, la 
valeur du potentiel d'oxydoHPSduction est homog^ne dans la totalitd de la 
phase liquide et peut dtre aisdment maintenu constant dans le temps. 

De plus, un gaz peut ^galement §tre utilise afin de modifier la 

35 valeur du potentiel d'oxydo-rSduction d'une premiere phase solide, du fait 
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de la capacity du gaz d s'immtscer dans les interstices d'une phase 
solide hdt^rogdne et k entrer ainsi en contact avec la plus grande parQe 
des surfaces extemes et internes de la phase solide, notamment lorsque 
la phase solide est constitute d'une composition alimentaire poneuse, 
5 comme c'est le cas notamment des compositions allmentaires, 
notamment produits traiteurs» plats prdparSs, salades, crudites, 
charcuteries, patisseries, patisseries-charcuti6res, produits de la pSte 
(pates fraTches, pdtes a pain, viennoiseries) ou encore des fruits ou des 
legumes. 

10 De manidre prtfSrSe, le gaz oxydant est l'oxyg§ne ou un gaz 

contenant de Toxyggne. Avantageusement, un gaz contenant de 
I'oxyg^ne a une teneur en oxyg^ne comprise entre 1% et 50% en 
volume, prtftrentiellement entre 1% et 10% en volume et de mani&re 
tout d fait prdfdrte entre 1 % et 5% en volume. 

15 De prdfSrence, le gaz rSducteur est Thydrogdne ou un gaz 

contenant de Thydrog^ne. Avantageusement, un gaz contenant de 
ThydrogSne a une teneur en hydrog^ne comprise entre 0,1% et 20% en 
volume, prdftrentiellement entre 1% et 5% en volume et de manifere tout 
a lait pr6f6r6e le pourcentage en volume d'hydrog^ne n'exc§dera pas 

20 4%. 

De prdfSrenoe, le gaz neufre est choisi pamni le dioxyde de 
carbone, Tazote, i'hSlium ou un gaz contenant du dioxyde de carbone, 
protoxyde d'azote, de Tazote ou de Thulium, ainsi que leurs melanges. 
La proportion de gaz neutre dans la phase gazeuse n'est pas 
25 dtterminante, du fait que le gaz neutre ne modifie pas le potentiel Redox 
de depart. Plusieurs gaz neutres peuvent Stre utilises en melange, dans 
des proportions varices, en fonoHon de Tapplication qui est envisage. 

De pr6f§rence, loi^que I'agent oxydant est un composd organique 
ou mineral oxydant, celui-ci est choisi pamii des molecules teiles que le 
30 for, le cuivre, le peroxyde d'hydrogdne (H2O2) et le fem'cyanure de 
potassium. 

De prtfdrence, lorsque Tagent rdducteur est un composd 
organique ou mineral solide rdducteur, celui-d est choisi parmi les 
molecules d'origine naturelle ou synth6tique qualifiSes de rSductrices 
35 ou de molecules posstdant des propriitts anti-oxydantes, teiles que le 
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glutathione la (^st§ine, le mercapto6thanol, ie dithiothr^itol, racide 

ascorbique ou le tocopherol. 

Lea rteultats des exemples illustrent des mises en oeuvre du 

proc6dd de contrdle de la rdtention d'un oomposd organique (i) pour une 
S diversity de premieres phases Ifquides de compositions distinctes et pour 

une plurality de composes organiques (i) du type ardme. 

Ainsi, un contrdle de la retention d'un compost organique du type 

ardme a 6te obtenu pour une diversity de premieres phases liquides, 

respectivement une solution aqueuse ajust6e A dlffdrentes valours de 
10 pH, une solution aqueuse contenant une protSine et deux premieres 

phases liquides complexes, respectivement du lait 6cr6md ou du lait 

entier. 

Les rSsultats montrent que le coefficient de partage Ki obtenu en 
abaissant la valeur du potentiel d'oxydo-nSduction par mise en contact de 

IS la premldre phase llquide avec un gaz contenant 100% d'hydrogdne 
Illustrent qu'un niveau n6gatif de potentiel redox favorise la rdtenfion de 
la 2-nonanone dans la phase llquide. 

Au contraire, Taugmentation de la valeur du potentiel redox par 
mise en contact de la phase liquide aqueuse avec un gaz contenant 

20 100% d'oxyg6ne ou avec un gaz contenant 21% d'oxygdne, en 
roccurrence de Tair, illustre qu'une valeur positive du potentiel redox 
favorise la libdration ou le transfert de la 2-nonanone vers la seconde 
phase gazeuse. Les mSmes r6sultats sont observ6s lorsqu'on met en 
contact la premiere phase liquide avec un gaz contenant 100% d'azote, 

25 qui ne modifie pas la valeur du potentiel redox initiale. 

Les r^sultats montrent aussi que raugmentaflon de la valeur du 
potentiel redox par addition, dans la phase liquide aqueuse, d'un 
compost organique oxydant, comma le fenicyanure de potassium, 
favorise la liberation ou le transfert de la 2-nonanone vers la seconde 

30 phase gazeuse. 

Au contraire, la reduction de la valeur du potentiel redox par 
addition, dans la phase liquide aqueuse, d'un compose organique 
reducteur, comme le dithiothrditol (DTT), favorise la retention de la 2- 
nonanone dans la phase liquide. 
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On observe aussi qu'une augmentation de la valeur du pH de la 

premidfB phase Hquide induit una augmentation de la rdtenHon d'un 

compose organique 0) donnd, ce qui dtait attendu car un haut pH rSduit 

la valeur du potential d'oxydordduction de la solution. 
5 Un pH « haut » est un pH ayant une valeur supdrieure d 7. Un pH 

« bas » et un pH ayant une valeur inf^rieure ^ 7. 

Avantageusement, un potentiel Redox bas, selon Tinvention, est 

un potentiel Redox dont la valeur est comprise entre -100 mV et -600 

mV. de pr^^rence entre -100 mV et -400 mV et de manidre tout d fait 
10 pr6f6rde entre -1 00 mV et -350 mV . 

Avantageusement, un potentiel Redox haut, selon invention, est 

un potentiel Redox dont la valeur est comprise entre +100 mV et +900 

mV, de pr6f6rence entre +200 mV et +800 mV, et de maniSre tout d fait 

prSfSr^e entre +200 mV et +700 mV. 
IS Un potentiel Redox neutre selon rinvention est un potentiel Redox 

dont la valeur est comprise entre -99 mV et +99 mV. 

De manidre gSnSraie, en utilisant plusieurs composes organiques 

distincts de type arSme, on observe un accroissement de la valeur du 

coefficient de partage massique Ki dudit compost organique lorsque Ton 
20 abaisse la valeur du potentiel redox, comme par exemple avec le 

compost 2-nonanone ou le compos6 isothiocyanate d'allyle (AITC), qui 

est un compost soufrd. 

Pour d'autres composes organiques du type arSme, comme le 

diac^tyle, qui est une dic^tone, ou pour I'hexanoate d'6thyle, qui est un 
25 ester, une diminution du potentiel redox de la premiere phase liquids 

induit respectivement : 

- pour le diacdtyle, une augmentation du coefficient de partage 
massique Ki (liberation du diac^tyle dans la seconde phase gazeuse) 

- pour rhexanoate d*6thyle, une absence de modification significative 
30 de la valeur du coefficient de partage massique Ki. 

Lorsque la premidre phase liquide oonstitue un milieu complexe 
comme le lait 6cr6m6, et en utilisant la 2Hrionanone, on observe, d pH 
4,6, une reduction de la valeur du coefficient de partage massique Ki d 
bas potentiel redox, ce qui correspond d un effet r^tenteur de la 2- 
35 nonanone dans la premi&re phase liquide constitute du lait 6cr6tt\6. 
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Ces r^suKats confirment Tinterat d'utiliser te proc6d6 de oontr6le 
de la valeur du coefficient de partage massique Ki d'un compost 
organique (i) ou d'une plurality ou melange de composes organiques (i) 
tel que ddfini d-des8U8 pour preserver les qualitds organoleptiques et les 

5 propri6t6s aromatiques ou la flaveur de compositions alimentaires. 
Notamment, le proc6d6 selon I'Invention peut §tre mis en ceuvre pour 
modifier la volatility de divers composes d'ar6mes contenus dans les 
compositions alimentaires, liquides ou solides. 

En particulier. le procddd selon invention peut oonstituer une 

10 dtape particulidre dans la transformation des produits agroallmentaires 
de base pour lesquels une parte d'arOme est obsen/^e et conduit d une 
dSnaturation du goQt ou de la flaveur du produit. Le proc6d6 selon 
invention est tout particuli&rement applicable en tant qu'^tape 
particulidre dans des proc^d^s de transformation de produits 

15 agroallmentaires de base impliquant dgalement des 61apes de cuisson, 
de chauffage, de malaxage, de conservation & temperature ambiante 
(20X-25**C) ou 6Iev6e (> d SO^'C) ou encore de modification chimique de 
I'aliment, notamment par acidification, ajout de sel etc. 

Le proc6d6 selon Tinvention s'avfere tout particuliferement utile 

20 dans la fabrication des produits all6g6s ou formulas ayant une teneur 
r^duite ou nulle en matidre grasse et dans lesquels, par definition, la 
matidre grasse ne peut plus exercer son rOle de retenteur d'aromes. 

En pariiculier, la mise en oeuvre du procSde selon invention pour 
la fabrication de produits d teneur r^duite ou nulle en matiSre grasse est 

25 susceptible de renforcer la retention d*ar5me d6jgi r§alis§e par les divers 
adjuvants proteiques ou polysaccharidiques prdsents dans ces 
compositions. 

Le precede selon invention est egalement d'une grande utilite et 
est aise d realiser dans les precedes de fabrication de compositions 
30 alimentaires incluant une etape d'introducHon d'un gaz dans le produit en 
preparation, comma par exemple dans la fabrication des sorbets, des 
bolssons gazeuses, ou des cremes glacees. 

Comme on I'aura compris d la lumiere de la description du 
precede de invention ci-dessus, ledit precede permet de contrOler 
35 simultanement le degre de retention, et done la valeur du coefficient de 
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partage massique Ki1, Ki2, et Kin respectivement de chacun des 
composes organiques (11 X Q2),...Qn) contenus dans la premiere phase 
liquide ou solide, en parUculier d'une composition alimentaire liquide ou 
solide. 

5 Ann de preserver les propri6t6s organoteptiques ou aromatiques 

de compositions alimentaires liquides ou solides qui sont conf^r^es par 
I'association qualitative et quantitative complexe d'ardmes contenus dans 
ces demi^res. 

En partlculier, le procddd selon Tinvention est caFact6ris6 en ce 
10 que le compost organique (I) est un arOme, et prdfdrentiellement un 
ardme choisi pamni la 2-nonanone, le diac6tyle, I'lsothiocyanate d'allyle, 
roct-1-en-3-ol, I'hexanoate d'6thyle, le benzald6hyde, I'hexanal, le 
carv^ol, le citrai, le limon^ne, I'a-pin^ne, le p-pin§ne ou un melange de 
ceux-d. 

IS Uinvention a 6galement pour objet un proc6d6 pour conserver les 

propri6tds aromatiques d'une composition alimentaire, caract6ris6 en ce 
qu'il comprend une 6tape (i) de modification du potentiel d'oxydo- 
r^duction de ladite composition alimentaire par addition d'un agent 
oxydant, d'un agent rSducteur ou d'un agent neutre. 

20 Comme Indiqu6 prdcddemment, la valeur du potentiel d'oxydo 

reduction finale, est ddterminde d Tavance par rhomme du metier, en 
fbnction du degr6 de retention de Tardme ou de la plurality d'arome qui 
est d^sirde, ledit degr^ de rotation de chaque arame ayant 6t6 lui-m§me 
pr6-6tabli par la mesure du coefficient de partage massique de chaque 

25 ardme, pour une s^rie de valeur de potentiel redox. 

Ck)mme ddfini prdcSdemment, Tagent utilise peut §tre un gaz ou 
un compost solide organique ou mineral. 

Les compositions alimentaires dont les propri^t^s aromatiques 
sont conservSes gr§ce aux proc6d^s de Tinvention sont tr6s diverses . 

30 Elles incluent non seulement les difl'^rentes compositions alimentaires 
cities ci-dessus, telles que les eaux minSrales, les jus de ftuits, les 
sodas, les pdtes de boulangerie, les sorbets ou fes crimes glac6es, mais 
^galement des compositions alimentaires comme les produits laKlers 
(laits aromatis6s empresurisSs, mousse, crdme dessert). 
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Par exennple, pour le traitement d'une composition alimentaire 
liquide ou semi-liquide par le proc6d6 de I'lnvention, telles qu*une eau 
mindrale aromatiste, un soda, une composHion lactte, un Jus de fruit, un 
sorbet ou une cr§me glac6e, une 6tape du procMd de fabrication 

S pnSalable au conditionnement final (en bouteille, en brique, etc .) 
comprendra une mise en contact de la composition liquide avec un gaz, 
de pr6f6rence un gaz rSducteur tel que l*hydrog6ne ou un gaz contenant 
de rhydrog^ne, de pr6f6rence par bullage du gaz dans la composition 
liquide, par exemple pendant une durde comprise entre 5 secondes et 10 

10 minutes, avantageusement entre 10 secondes et 5 minutes et 
prSfigrentiellement entre 30 secondes et 2 minutes, afin d'amener le 
potentiel Redox de la solution ^ une valeur telle que les coefficients de 
partage massiques respectifs Kil, ki2. Kin de chacun des composes 
organiques aromatiques (i1), (i2), (in) contenus dans ladite composition 

IS alimentaire liquide tendent vers une valeur pour laquelle, globalement, 
lesdits composes organiques 01)> O^)* — . (in) soient majoritairement 
retenus dans la ptiase liquide, avant ieur conditionnement dans un 
emballage alimentaire herm6tique ^ Tair. 

Avantageusement, le potentiel Redox de la composition 

20 alimentaire liquide trait^e selon le proc§d6 de I'invention est un potentiel 
Redox bas, compris entre -100 mV et -500 mV. 

De mdme, le proc6d6 selon {'invention peut §tre mis en oeuvre en 
tant qu'dtape particuli&re du proc^dd de fabrication d'une composition 
alimentaire solide telle que des produits de boucherie (viande, 

25 notamment viande hach^e, charcuterie), de poissonnerie (poissons, 
crustacds) ou des produits de boulangerie ou de patisserie (pains, 
gateaux), en particulier tout produit alimentaire solide emballte dans un 
conditionnement final herm6tique a Tair. Une telle 6tape constitute par le 
proc6d6 de Tinvention comprendra une mise en contact de la 

30 imposition alimentaire solide avec un gaz, de pr6ference un gaz 
rtducteur tel que I'hydrogdne ou un gaz contenant de I'hydrogdne, de 
manidre a oe que le gaz entre en contact avec la plus grande surface 
possible de ladite composition solide, afin d'amener le potentiel Redox 
de la solution a une valeur telle que les coeffidents de partage 

35 massiques respectils Kil, ki2, Kin de chacun des composts 
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organiques aromatiques (i1), .... (in) contenus dans ladite 

composition alimentaire solide tendent vers une valeur pour laquelle, 

globalement, lesdits composes organiques 01)' 02) On) soient 

majoritairement retenus dans la pliase solide, avant leur conditlonnement 

5 dans un emballage alimentaire Iiemi6tique d I'air. Par exemple, le gaz 
peut §tre introduit dans une chambre r^'ggr^e dans laquelle sent 
entrepos^s les compositions alimentaires d traitor ou encore le gaz peut 
Stre introduit directement dans I'emballage constituent le 
conditionnement final du produit, par exemple une enveloppe, une 

10 barxiuette, une poche ou un film, dventuellement thermosoudable 
couramment disponibles dans le commerce, par exemple du type 
pr6sentant une pemi6abilit6 inf§rieure & 100 cm^ d'oxyg6ne/m2/24h, de 
pr6f6rence inf^rieure ^ 10 cm^ d'oxyg6ne/m2/24h. On peut introduire le 
gaz, pr6f6rentiellement le gaz r6ducteur, dans le conditionnement du ou 

IS des produit(s) alimentaires soiides, par exemple selon les mdthodes 
classiques de conditionnement sous atmosphere modifi^e telles que la 
m§thode « vide et gaz », par mise sous vide de la composition 
alimentaire conditionn6e suivie de rinjection du gaz, ce qui pemriet la 
mise en place d'un « del gazeux » au dessus du produit solide. 

20 Avantageusement, le volume du « ciel gazeux » est tel qu'il permet de 
maintenir le produit oonditionnd en contact avec une quantity de gaz, de 
prdf^rence de gaz reducteur, suflisante pour maintenir sensiblement 
constant le potentiel Redox de la composition, et done les coeflicients de 
partage massiques respectifs Kil , Ki2 Kin des composes organiques 

25 aromatiques 01 )» 02), 0^) contenus dans la composition alimentaire 
solide, afln de preserver les qualitds organoleptiques des produits soiides 
ainsi conditionnds, au moins jusqu'd la date limite de conservation. 

En outre, comma cela a d6jd 6t6 mentionn6, le proc§d6 de 
contrdle du degr6 de r6tention, et done de la valeur du coefficient de 

30 partage massique Ki d'un compost organique 0) ou d'une plurality ou 
melange de composes organiques 0) est applicable 6galement dans des 
procddds oD Ton recherche un transfart s^lectif d'un ou plusieurs 
composes organiques d partir d*une premidre phase vers une seconde 
phase, par exemple d'une premiere phase liquide vers une seconde 

35 phase liquide ou gazeuse, tels que les divers proc6d6s d'extraction de 
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molecules, qui sont couramment mis en ceuvre, notamment dans le 
cadre de proc6d6s de d^poilution d'effluents liquides. 

En particulier, le proc6dd de contrdle selon I'invention peut §tre 
avanfageusement mis en oeuvre dans des proc6d6s d'extraction A firoid, 
5 par exemple des procSd^s d'extraction utilisant I'liexane ou le d6cane en 
tant que solvant d'extraction. La mise en contact d'une premiere phase 
liquide aqueuse contenant le ou les composes d extraire avec Tagent 
oxydant, I'agent r^ducteur ou Tagent neutre permettra de contrdler la 
valeur du coefficient de partage massique Ki du ou des composes d 
10 extraire, favorisant leur transfert de la premiere phase liquide aqueuse 
vers la seconde phase liquide constitute par le solvant d'extraction, par 
exemple Thexane ou le dtcane. 

Ainsi, un autre objet de Tinvention consiste en rapplication du 
procddd de contrOie de la valeur du coefficient de partage massique Ki 
15 d'un compost organique Q) d Textraction de composts organiques 
contenus dans un produit de dtpart. 

La prtsente invention est en outre illustrte, sans pour autant dtre 
limitte, par les figures et les exemples qui suivent. 

20 FIGURES 

La figure 1 illustre la valeur du coefficient de partage massique Ki, 
visuaiist en ordonnte sur la figure par la valeur de surface inttgrte du 
pic de signal obtenu avec la m^sure de t§te (head-space). En abscisse 
sont reprtsenttes les valeurs de potentiel redox, exprimtes en millivolts. 

25 Le compost organique testt est la 2-nonanone ; respectivement kpH2 
(losange plein) et A pH 7,5 (carrt plein). 

La figure 2 illustre les rtsultats obtenus avec la 2Hnonane dans 
une solution aqueuse contenant de la p-lactoglobuline 1 3% en poids de 
la solution, respectivement d pH 2 (triangle plein) et d pH 7,5 (cercle 

30 plein). En ordonntes, la surface inttgrte du pic de ttte (head-space) 
exprimte en milliers). En abscisse, la valeur du potentiel redox de la 
solution aqueuse, exprimte en millivolt. 

La figure 3 illustre les rtsultats obtenus avec I'isothiocyanate 
d'allyle dans une solution aqueuse d pH 2 (losange plein) et d pH 7,5 

35 (cannt plein) ou dans une solution aqueuse contenant 3% en poids de ^ 
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lactoglobuline, respecUvement d pH2 (triangle plein) et d pH 7,5 (cerde 
plein). En ordonndes, la surface int6gr6e du pic de t§te (head-space), 
exprimSe en milliers. En abscisse, valeur du potentiel redox, exprimte en 
millivolts. 

5 Les figures 4 et 5 illustrent les r^sultats obtenus respecUvement 

avec le diac^tyle et Thexanoate d'6thyle, dans les m§mes conditions 
op6ratoires que sur la figure 3 pour Tisothiocyanate d'allyle. 

La figure 6 illustre les rSsultats obtenus avec la 2-nonanone, 
respecUvement dans Teau d pH 7,5 (carrS noir) ou d pH 7 (carr6 vide) ou 

10 encore dans de i'eau contenant 3% en poids de ^lactoglobuline 
respectivement a pH 7,5 (cercle plein) et § pH 7 (cercle vide). 

l-a figure 7 illustre les r6sultats obtenus avec la 2-nonanone dans 
une premiere phase liquide consistant en du lait 6cr6m6 respectivement 
d pH 6,7 (losange plein) ou d plH 4,6 (triangle plein) ou encore avec du 

IS lait entier respectivement d pH 6,8 (carrd vide) ou avec du lait entier 
(carrd plein). 

La figure 8 illustre les r^sultats d'une mesure du potentiel Redox 
d'une solution aqueuse de 2-nonanone d r^tat statique (mesure 
« Headspace ») avec des flacons non pressurises (losanges) ou des 

20 flacons pressurises avec de Thydrog^ne (carr^s). 

La figure 9 illustre les rdsultats d'une mesure de degr6 de 
retention de la 2-nonanone entre une phase aqueuse (eau) et une phase 
liquide organique (dichloromethane) avec des flacons non pressurises 
(losanges) ou des flacons pressurises avec de Thydrogene (carres). 

25 La figure 10 illustre les resultats d'une mesure du degre de 

retention de la 2-nonanone dans une phase aqueuse (eau) (i) en 
presence d'un compose organique reducteur, le dithiothreitol (DTT) et (il) 
en presence d'un compose mineral oxydant, le ferricyanure de 
potassium. La figure 10 presente aussi les resultats comparatiis obtenus 

30 avec Thydrogene (H2) et I'heiium (He). 
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EXEMPLES 

A, MATERIELS ET METHODES PES EXEMPLES 1 ft 11, 

5 L'dtude du contrdle du coefficient de partage massique K! d'un 

compost organique (i) entre deux phases, respectivement une premiere 
phase iiqulde et une seconde phase vapeur, en fbnction de la valeur du 
potentiel Redox inciut la quantification du compost organique (i) dans la 
phase vapeur A r^quilibre, par la technique de headspace statique. Dans 

10 les exemples, le proc6d6 de rinvention est illustrS avec des composes 
organiques (i) de type ardnne. 

La technique de headspace statique consiste d analyser les 
vapeurs en 6quilibre au-dessus d'une solution placSe dans une 
atmosphere confin^e d une temperature donn^e. L'analyse des vapeurs 

IS en chromatographie en phase gazeuse (CP6) donne la concentration en 
composes volatils de I'espace de t§te (« head space »). 

f . Preparation des solutions 

La purete des ardmes a 6t6 effectuSe par chromatographie en phase 
20 gazeuse (CPG) et evalu^e d 95 % ou plus. 

DifFerents arOmes de diffdrentes classes chimiques ont 6\6 testes : i! 

s'agit de la 2-nonanone, du diacetyle, de I'isothiocyanate d'allyle, de I'oct- 

1-en-3-oI, de Thexanoate d'6thyle, du benza!d6hyde, de Thexenal, du 

carved, et du melange citral, limon6ne, a-pinene, p-pinene. 
25 Les solutions d'arOmes sent preparees dans une solution de NaCI 

50 mM dont le pH a 6te ajuste e pH 3 avec HCI (1 N) ou d pH 7.5 avec 

NaOH (1 N). 

Par ailleurs, des essais ont aussi ete eflectues en presence d'une 
proteine du lactoserum, la p-lactoglobuline, dispersee (3 %) dans une 
30 solution de NaCI 50 mM pH 3 ou pH 7.5, ou dans du lait entier ou 

ecreme. 

Les differentes solutions (100 mL) sont places dans des fiacons 
Schott de 250 mL. 



wo 2004/052493 



PCT/FR2003/0S01S5 



22 



Z ModificaHon du redox 

Le redox est modifid par builage d'un gaz (hydrogdne, azote, 
h6lium, ou oxygdne) it raison d'un ddbit de 20 mLmin'^ pendant un 

5 temps d§tennin§ au pr6alable (8 min). La mesure du redox s'effectue 
apr6s r^tape de builage du gaz ^ Taide d'une Electrode de mesure du 
redox relive d un pH mdtre-voltam&tre. Les solutions ainsi pr^par^es 
sent r^parties d raison de 10 mL dans des flacons bruns de 40 mL 
(Supeico, France) fermds par des bouchons d vannes Minfnert 

10 (Supeico). Les diffSrenls flacons sont pressurises avec le gaz ayant servi 
di la modification du redox perulant 1 min 20 avec un d6bit de 
260 mL.min"\ 

Un t^moln est realise en presence d'air : I'^tape de builage n'est 
pas effectu^e, seule la pressurisation a lieu, dans les mSmes conditions 
IS que pour les autres gaz. 

Les flacons sont alors mis A Tdquilibre dans un bain-marie d 30^*0 
pendant 1h30. Au minimum, 3 flacons bruns sont prdpards pour chaque 
gaz : un flacon servant d une seule injection. 

20 3. Anal^B de la phase vapeur 

A I'dquilibre, 1 mL de phase vapeur est pr6lev6 d Taide d'une 
seringue d gaz de 1 mL (8GE} puis injects dans un chromatographe en 
phase gazeuse (CPG) muni d'une colonne DB-WAX (J&W Scientific, 
diamStre 0,32 mm, longueur 30 m, 6palsseur de phase 0,5 pm) et d'un 

25 d^tecteur d ionisation de flamme. Les temperatures de I'injecteur et du 
dt§tecteur sont respectivement de 250''C et 260''C. La v6lodt6 du gaz 
vecteur (hydrogdne) d 143''C est de 37 cm.s-\ Uacquisitlon du signal est 
realises avec un logiciel d'acquisition et de traitements des 
chromatogrammes d^veloppd au laboratoire. 

30 Ainsi, la quantity d'ardme pr6sente dans la phase vapeur est 

d6termin§e pour chaque gaz. 

4. EvaluaHon des pertes lots du builage 

Les pertes d'arfimes lors du builage ont 6t6 dvalu§es par 
35 pidgeage sur polymdre absork>ant (Tenax) de refHuent gazeux en sortie 
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de flacon, et par extraction de la phase liquide avec du pentane. On 
proc§de ainsi pour tous les gaz utilises. 

Le test de parte s'effectue sur una solution de 2-nonanone 
(50 ppm) dans NaCI (50 mM, pH 7.5). 50 ml de solution de 2-nonanone. 

5 On fait builer le gaz pendant le m§me temps (8 min) et au m§me 

d6bit 20 mL.min'^ dans le flacxjn, puis on pi6ge sur Tenax I'effluent gaz d 
la sortie du flacon. Ce pi^ge Tenax est ensuite d§sorb6 sur un appareil 
TCT Chrompak coupl6 un chromatographe HP muni d'un ddtecteur FID. 
La quantity d'arSme p\6g6e sur Tenax est ddterminde par 

10 comparaison avec une courbe de calibration exteme. Gette court>e de 
calibration est obtenue comme dScrit ci-apr6s : on depose 1 pi de 
solution de 2-nonanone dans du pentane dans le coton de verre de la 
partie sup^rieure du tube Tenax, puis le tube Tenax est d6sorb6 dans les 
m§mes conditions que pour Tanalyse. Diffdrentes concentrations ont 6t6 

15 test^es. 

La quantity d'ardme restant dans la phase liquide est d6termin6e 
par extraction de la solution d'arSme (5 mL) par du pentane (5mL). Un pi 
de la phase organique est inject6 en split/splitless en CPG. Par 
comparaison avec une calibration exteme, obtenue par injection de 1 pi 
20 de solution de 2-nonanone dans ie pentane. 

5. Etude de la stsibiUt6 des ar6mes au cours du femps, en fonction 
du redox 

La stability des ardmes au cours du temps (2 mois), en fonction du 
25 redox est 6tudi6e pour difF^rents ardmes seuls en solution dans NaCI 
50 mM, pH 7.5, et en mfilange (limondne, citral, a-pin§ne, p-pin6ne) 
dans un tampon citrate / acide dtrique 55 mM, pH 3,44, pour etre proche 
d'un produit rtel, le jus d'orange. Le protocole utilisd pour modifier le 
redox est identique § celui d6crit au paragraphe 2. Toutefois, les 
30 solutions et tout le materiel utilises sent stSrilis^s d ('autoclave (20 min ^ 
12rG). De plus, les gaz utilises (H2, N2, air) pour le bullage et la 
pressurisation sent passes surfiltre st§rile de 0,2 pm. 

Pour cheque temps et pour cheque gaz, 3 flacons sent prdpards. 
Au temps donn6, les flacons sent mis d T^quilibre pendant 1h30 
35 au bainnmarie d SO^'C puis 1 mL de phase vapeur est pT6lev6 et inject 
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en CPG (cf paragraphe 3). Le redox est ensuite mesurd. La phase 
liquide des flaoons correspondant au m§me gaz est rassemblte, et 
extraite 2 fbis avec du dichloromdthane (3 mL). La phase organique 
(extrait) est s6ch6e sur sulfate de sodium. Un pL d'extrait est alors 
5 injectd en CPG, afm de determiner la quantity d'ardme prSsente dans ia 
pliase liquide. 

6L Mesun de la presslon au se/n cfes flacons. 
La pression au sein des flacons est mesurde d I'aide d*un capteur 
10 de pression 6lectronique de marque Digitron, module 2000-83. 
Le protocole utilise est le suivant : 

Pour I'hydrogfene et I'azote, on fait barboter le gaz (hydrogSne ou 
azote) dans 150 ml d'eau milliQ pendant 8 min d un d^bit de 20 ml.min \ 
10 ml de Teau Miili-Q ainsi conditionn^e sent r^partis dans 10 flacons 
IS bruns, les flacons sent ferm^s par des vannes mininert. Les flacons sent 
ensuite pressurises avec le gaz correspondant (hydrogdne, azote, air) 
pendant 1 min 20 avec un d6bit de 260 ml.min ^ 

Les flacons ainsi prepares sent laisses pendant 1 h d temperature 
ambiante. 

20 La mesure de la pression est ensuite efi'ectuee en piquant une 

aiguille dans le septum de la vanne mininert. Cette aiguille est relite au 
capteur de pression avec un tuyau. La lecture de la pression s'efi^ectue 
directement sur le capteur. Cette pression est exprimde en mBar. 

25 B, RESULTATS 

EXEMPLE 1 - Etude des pertes en ardme tors du bullaae 

Quel que soit le gaz utilise, les pertes sent fiaibles (< 3 %). On peut 
remarquerque : 
30 - pour rhydrogdne, les pertes sent de 0.3 % , 

- pour Fazote, les pertes sent de 2 %, 

- pour rheiium, les pertes sent de 0.5 %, 

- pour I'oxygene, les pertes sent de 2.3 %. 
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Les tr§s faibles pertes en ar6mes observ^es montrent que ces pertes ne 
sent pas dues d la valeur du potentiel Redox. En consequence, la mlse 
en contact de la phase llquide d tralter avec le gaz, par bullage, 
n'entraThe pas de perte significative en composes organiques (i) du type 
ardme. 

EXEMPLE 2 : 

On fait barboter, pendant une p6riode precise dans une solution 
aqueuse ajust^e d pH 7,5 et contenant un arOme : la 2-nonanone, 
diffdrents gaz destines d moduler le redox du milieu : azote, hydrogdne 
et oxygfene. II est v6rifi6 que le barbotage ne modifie pas la concentration 
en ardme de la solution aqueuse avant les mesures iieadspace. En 
presence d'azote et d'oxyg^ne, le redox du milieu est ajust6 autour de + 
500 mV, en presence d'hydrogdne, fe redox est ajust^ d - 320 mV. Les 
experiences sent rdpdtees 3 Ibis. Les rdsultats (figure 1) montrent, aprds 
mesure headspace , une modification de la liberation de TarSme du 
milieu de I'ordre de - 30% d redox bas. 

EXEMPLE 3 : 

On realise I'experience de I'exemple 2 mais en milieu acide : les 
resultats (figure 1) montrent une modification de la liberation d'ardmes & 
redox bas de - 20%. 

EXEMPLE 4: 

On realise les experiences des exemples 2 et 3 en presence d'une 
proteine dans la solution aqueuse, la p-lactoglobuline ^ 3% : les resultats 
ne montrent pas de difference de retention en fonction du redox (figure 
2). 

EXEMPLE 5 : 

On realise les experiences des exemples 2, 3, 4 avec differentes 
molecules d'arOmes: AITG (compose soufire), diacetyle (dicetone), 
hexanoate d'ethyle (ester). Les resultats (figures 3, 4, 5) montrent un 
effet exhausteur sur le diacetyle (4- 20%) et un effet retenteur sur PAITC 
(-30%). II n'y a pas d'effet sur Tester. 
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EXEMPLE 6 ; 

On realise TexpSrience de rexemple 2 avec le gaz helium (proche 
5 de rhydrogfene). Le redox est ajust6 di + 400 mV. II n'y a pas de 
difference significative dans les r^sultats de retention de ia 2-nonanone 
au sein de la phase liquide, par rapport aux rdsultats observe. 

EXEMPLE 7; 

10 On r§allse I'expdrienoe de I'exemple 2 dans du lait Scr^nrid. Les 

r6sultats (figure 7) montrwit un effet rdtenteur k redox bas (-20%) et pas 
d'eifet d redox 6lev6. 

EXEMPLE 8 

IS On realise TexpSrience de rexemple 2 avec du lait entier. Les 

rdsuttats (figure 7) ne montrent pas d'efi'et du redox sur la liberation 
d'arOmes. 

EXEMPLE 9 

20 On realise rexpSrienoe de i'exemple 2 mais en maintenant ou non 

ratmosphdre du flacon dans des conditions redox idenijques d celles de 
la phase iiquide. Les rSsuitats de la figure 8 montrent un effet r^tenteur d 
redox bas et sous atmosphere r6ductrice (hydrog^ne - flacon 
pressurise). L'effet s'inverse quand Tatmosphere est neutre ou oxydante 

25 et que le redox remonte (fldche - hydrogdne flacon non pressurise). 

EXEMPLE 10 

On realise I'experience de I'exemple 2 mais dans un melange eau 
(phase aqueuse)/dichloromethane (CH2CI2, phase organlque). Les 
30 resultats de la figure 9 montrent que, d redox bas, la 2-nonanone est 
mieux retenue dans la phase aqueuse et est done moins extraite par la 
phase organique. 
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EXEMPLE11 

1. Pt^namiion du milieu r6ducteur 

Le milieu r6duc5teur est obtenu par ajout de DTT(1 ,4-dithiothreltol). 
5 L'eau ultrapure utilisde pour la preparation des solutions est ddgazSe 
avec un fort ddbit de gaz pendant 1h. 1^ solution de 2-nonanone 
(50 ppm) est pr^ar6e par ajout de cet ar6me dans Teau d6gaz6e ; le 
volume de solution a 6t6 choisi de telle fagon qu'un minimum d'air existe 
entre le bouohon et la solution. La solution ainsi pr^par^e est agitSe pour 
10 homogSn^lsation pendant 30 min. 

A une fraction allquote de cette solution, du DTT (10g.r^) est 
ajoute, puis cette solution est agit^e pendant 30 m!n. 

Afin d'6viter le ph6nom6ne de dilution, un autre protocole a 6t6 
utilise : d l'eau d6gaz6e, est ajout6 du DTT (lOg.P^), puis I'arame est 
IS ensuite ajoute. 

Les solutions ainsi pr6par6es sont r6parlles ^ raison de 10 mL 
dans des flacons bruns de 40 mL (SupeIco, France) ferm6s par des 
vannes Mininert (Supelco).Les flacons sont pressurises d Tazote pendant 
1 min avec un debit de 260 mLmin'^ La surpression est ensuite 
20 evacuee. Les flacons sont alors mis e requilibre pendant 1h30 au bain- 
marie e 30°C. Pour chacune des conditions, 4 repetitions sont 
effectuees. 

2. PrSoamtion du milieu oxvdant 

25 Le milieu oxydant est obtenu par ajout de ferricyanure de 

potassium. 

Deux solutions d'arOme sont preparees : pour la solution 1, la 2- 
nonanone est solubilisee dans Teau puis la solution est agitee pendant 
30 min ; pour la solution 2, le ferricyanide de potassium est dissous dans 
30 l'eau, puis la 2-nonanone est alors ajoutee. Cette solution est ensuite 
agitee pendant 30 min. 
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Les solutions ainsi pr6par6es sont r^arGes ft raison de 10 mL 
dans des flacons bnins de 40 mL (Supeloo, Franoe) fermte par des 
vannes Mininert (Supeloo). 

Les flacons sont alors mis d r^quilibre pendant 1h30 au bain- 
5 marie d SO^'C. Pour diacune des conditions, 4 rdpdtitions sont 
effectutes. 
Rfeultats 

On realise I'exp^rience de modification du redox par ajout de 
molecules. Les rdsultats sont reprdsentes sur la figure 10. 
10 La figure 10 montre que les rSsultats obtenus avec les molecules 

vont dans le m§me sens que ceux obtenus avec les gaz, c'est k dire en 
milieu rdducteur, il y a moins de libdration de la 2-nonanone dans la 
phase vapeur qu'en milieu oxydant. 
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REVENDICATIONS 

1. Precddd de oontr6le de la rdtenflon d'un compost organique 0) ou 
d'une plurality de composes organiques 0) sein d'une phase liquide 

5 ou solide, caract6ris6 en ce qu'il comprend une 6tape dans la quelle on 
modifie le potentiel d'oxydo-rdduction de ladite phase solide ou liquide 
par mise en contact de ladite phase solide ou liquide avec un agent 
oxydant, un agent rdducteur ou un agent neutre, la valeur du potentiel 
d'oKydo-rdduction de ladite phase solide ou liquide determinant le degrd 
10 de retention du compost organique (i) ou de chacun des composes 
organiques (i) au sein de ladite phase solide ou liquide. 

2. Proc^dd selon la revendication 1, dans lequel la phase liquide ou solide 
constjtue une premiere phase qui possdde au moins une surface 

IS commune de contact avec une seoonde phase, la seconde phase ^tant 
une phase gazeuse ou une phase liquide, ledit proc6d6 dtant caract6ris6 
en ce que la valeur du potentiel d'oxydo-r^duction de ladite premiere 
phase liquide ou solide determine la valeur du coefficient de partage 
massique (Ki) du compost organique (i) ou de chacun des composes 

20 organiques (1) entre ladite premiere phase et ladite seconde phase. 

3. Proc6d§ selon la revendication 1 , caract^ris^ en ce que les types de la 
premiere et de la seconde phase, sont choisis respectivement parmi : 

- une premi&re phase liquide hydrophile et une seconde phase 
25 gazeuse ; 

- une premiere phase liquide hydrophobe et une seconde phase 
gazeuse ; 

- une premiere phase liquide hydrophile et une seconde phase 
liquide hydrophobe ; 

30 - une premiere phase liquide hydrophobe et une seconde phase 

liquide hydrophile ; et 

- une premidre phase solide et une seconde phase gazeuse. 
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4. Proc^dS selon Tune des revendications 1 d 3, caract§ris6 en oe que 
I'agent oxydant, I'agent r^ducteur ou I'agent neutre est respecUvement 
un gaz oxydant. un gaz rdducteur ou un gaz neutre. 

5 5. ProcSdd selon la revendication 4, caract6ris6 en ce que le gaz oxydant 
est Toxygdne qu un gaz qontenant de I'oxygdne. 

6. ProcSdS selon la revendication 4, caract^risd en ce que le gaz 
r^ducteur est Thydrogdne ou un gaz contenant de Thydrog^ne. 

7. Proc^d§ selon la revendication 4, caractSris6 en ce que le gaz neutre 
est le dioxyde de carbone, I'azote, Thulium, le protoxyde d'azote ou un 
gaz contenant du dioxyde de carbone, de Tazote ou de rh^lium ou du 
protoxyde d'azote, ainsi que leurs melanges. 

8. Proc6d6 selon I'une des revendications 1^3, caractdrisd en ce que 
I'agent oxydant, Tagent r^ducteur ou Tagent neutre est un compost 
solide organique ou mineral respectivement oxydant ou r6ducteur. 

9. Precede selon la revendication 8, caractdrisd en ce que le compose 
solide oxydant est choisi parmi des moldcules telles que le fer, le cuivre, 
le peroxyde d'hydrogdne ou le ferricyanure de potassium. 

10. Proc^d^ selon la revendication 8, caract^ris^ en ce que le compost 
25 solide reducteur est clioisi parmi des molecules d'origine naturelle ou 

synthdtique r^ducrices ou anti-oxydantes telles que le glutathlon, la 
cysteine, le mercaptodthanol, le dithiothrdltol, Tacide ascorbique. le 
tocopherol. 

30 11. Precede selon I'une des revendications 1 d 10, caract6ris6 en ce que 
le compost organique (i) est un ardme. 

12. Prooddd selon la revendication 11, caractdrisd en oe que FarOme est 
choisi panmi la 2Hionanone, le diac^tyle, Fisothlocyanate d'allyle, Toct-I- 
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en-^-ol, I'hexanoate d'^thyle, le benzaldShyde, I'hexanal, le carvdol, le 
citral, le limongne, I'orpindne, le p-pindne ou un melange de oeux-d. 

13. Application du proc^dd selon Tune des revendications 1 d 12 d la 
5 conservation des propridtds aromaliques d'une composition alimentaire. 

14. Application selon la revendication 13, caract^ris^e en ce que la 
composition alimentaire est une composition alimentaire solide. 

10 15. Application selon la revendication 13, caractSrisSe en ce que la 
composition alimentaire est une composition alimentaire liquide. 

16. Proc6d6 pour conserver les propri6t6s aromatiques d'une 
composition alimentaire, caract6ris6 en ce qu'il comprend une 6tape (i) 
15 de modification du potentiel d'oxydo-rSduction de ladite composition 
alimentaire par addition d'un agent oxydant, d'un agent rdducteur ou d'un 
agent neutre. 



17. Application du proc6d6 selon Tune des revendications 1 ^ 10 
20 rextraction de composes organiques contenus dans un produit de 
ddpart. 
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